电解钛

行业标准编制说明
（讨论稿）
《电解钛》编制组

主编单位：宁波创润新材料有限公司
2021年6月

《电解钛》
编制说明（讨论稿）
工作简况
任务来源
根据工业和信息化部办公厅《关于印发2020年第三批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科函[2020]263号）文件要求，行业标准《电解钛》制定计划编号为：2020-1502T-YS，完成年限为2022年。由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口，主要起草单位为宁波创润新材料有限公司、宁波诺丁汉大学、有研工程技术研究院有限公司。
主要参编单位、人员及其所作的工作
主要参编单位简介
宁波创润新材料有限公司

宁波创润新材料有限公司成立于2012年6月，是余姚市政府专项引进、由国家“千人计划”专家吴景晖博士创办的一家高科技企业。专业从事超高纯金属钛的研发、生产和销售，是当前我国唯一具备大规模工业化生产超高纯钛能力的企业，全球仅有的4家生产超高纯钛企业之一，具备年产300吨超高纯钛生产能力，在国内市场占有率第一。主要产品为低氧超高纯钛以及高纯钛管、棒、粉、板等一系列衍生加工产品。广泛应用于半导体集成电路、平板显示、太阳能电池等领域用各类溅射靶材制备以及航空航天、生物医疗用高端合金制备等高端制造领域。
公司研发的电子级低氧超高纯钛（化学纯度99.995%以上）填补了我国的空白，结束了我国依赖进口的历史，经过多年的市场开拓与客户验证，已大规模应用于集成电路用溅射靶材制备，并在国际领先的7nm技术得到量产应用。通过多年发展，技术创新能力得到不断加强，先后被评为浙江省高成长科技型中小企业、国家高新技术企业，并于2020年1月建成宁波市级企业工程（技术）中心。公司核心团队先后承担了宁波市“智团创业”、国家科技中小型企业技术创新基金、国家科技重大专项“02专项”等项目。截至目前，已累计申请专利81项（其中发明专利64项），累计获得授权专利35项（其中发明专利21项），拥有覆盖超高纯钛生产全工艺流程的完整自主知识产权。此外，公司还主持制定行业标准1项（YS/T 1236-2018超高纯钛锭），参与制定浙江制造团体标准1项。

宁波诺丁汉大学

宁波诺丁汉大学是经中国教育部批准，由英国诺丁汉大学与浙江万里学院合作创办，在中国设立的第一家引进世界一流大学优质教学资源、具有独立法人资格和独立校区的中外合作大学。根据泰晤士高等教育以及上海交通大学公布的权威排行榜，诺丁汉大学位列世界高校百强。宁波诺丁汉大学电化学技术团队由从英国诺丁汉大学归国的科研人员组成，其中包括了熔盐固态脱氧法制备金属钛工艺的发明人陈政教授以及团队核心成员胡笛博士。技术团队在钛及钛合金先进冶炼工艺的研发上具有国际先进水平。

有研工程技术研究院有限公司

有研工程技术研究院有限公司（简称：有研工研院）成立于2018年1月11日，是有研集团（前身为北京有色金属研究总院）以全部研发类资产出资设立全资子公司，承继有研集团直接管理的全部研发单位，包括粉末冶金及特种材料研究所、稀有金属冶金材料研究所、机电设备开发中心、能源材料与技术研究所、复合材料研究中心、先进电子材料研究所、有色金属材料制备加工国家重点实验室、生物冶金国家工程实验室、科技信息研究所、稀土冶金材料与应用技术研究所、智能传感功能材料国家重点实验室，并拥有10个国家级中心、实验室和研发制造基地。主要从事有色金属新材料战略高技术和前沿技术研发，产业化关键技术和行业共性技术开发，中试生产和成果孵化转化，推动我国有色金属行业自主创新能力的提升，建设成为国内一流、国际有影响力的有色金属冶金与新材料工程化技术创新基地。

江苏垄断超合金航材有限公司

江苏隆达超合金航材有限公司（以下简称江苏隆达）创办于2015年，是一家国际化的高科技民营企业公司，专注研发和制造铸造高温合金、三联航空变形高温合金及高温合金返回料再生利用，打造国际国内“两机”领域主要供应商，打造国际一流高温合金产业研发制造基地，提供全球动力产业核心基础材料。

公司已通过军工四证、AS9100D国际航空航天质量管理体系、CNAS国家实验室认可、NADCAP国际实验室认证等。公司定制了世界先进的装备生产线，建设了国际一流的实验室，实现了原创产业化技术，形成了国内高品质产品供应能力，掌握了高温合金超高纯真空熔炼、均质化冶炼、稳定性批产的关键技术，掌握了微量元素、痕量元素精准检测技术。产品经中国航发、中国航发商发、联合重燃、东汽等企业使用，国际罗罗、赛峰正在认证，GE、西门子能源级高温合金的应用，产品指标性能接近国际先进水平，并牵头承担了国家“两机”专项第一批基础研究、工信部工业强基工程“高温单晶母合金”，参与国家重点研发计划“材料基因工程”、300MW级F级重型燃气轮机产品研制、军品配套科研等重大项目。公司主持和参与了国家两机专项数项，以及省部级项目数十项。涵盖从合金基础科研到合金的工业化批量生产，以实现母合金和变形合金的高纯净化机理研究、高品质合金技术开发，以及高品质合金的批量生产。

宁夏中色金航钛业有限公司

宁夏中色金航钛业有限公司（中色（宁夏）东方集团有限公司控股的全资子公司），是宁夏地区最大的从事钛及钛合金加工材生产、研发、销售为一体的科技型企业。具备各类钛加工材综合产能3000吨/年，厂房占地近5万m2，总投资近6.62亿元。建有熔炼、锻造、无缝管3条生产线，形成了高品质铸锭、棒丝材、锻件、无缝管等40多个牌号的钛及钛合金产品系列。2019年度公司实施的《航空航天用高新能钛合金棒材的产业化》项目荣获第八届中国创新创业大赛（宁夏赛区）暨“共享杯”第四届宁夏创新创业大赛初创组一等奖。公司建设的《稀有金属钛及钛合金高端材料研发创新团队》被宁夏回族自治区人才工作领导小组办公室和自治区科学技术厅（宁科创字﹝2019〕19号）共同确定为自治区第七批科技创新团队。公司主导产品铌钛超导合金棒材被自治区工业和信息化厅（宁工信函﹝2020〕254号）认定为2020年自治区制造业行业领先示范产品。公司现有职工178人，其中各类专业技术人员87人，中高级职称以上人员17人，硕士以上人员8人。
2019年度公司通过了武器装备质量管理体系认证GJB 9001C-2017，BUREAU VERITAS质量管理体系认证BS EN ISO 9001:2015 EN9100:2018，GB/T19001-2016/ISO 9001:2015质量管理体系认证。

主要参编人员及其所作的工作

本标准主要参与人员及工作职责如表1所示：

表1  主要起草人及工作职责

	序号
	起草人姓名
	工作职责

	1
	吴景晖
	负责标准方案制定、组织协调，标准条款、技术内容审核把关等

	2
	徐超
	负责标准方案制定、组织协调，主持标准技术内容、条款编写等

	3
	董鑫
	协助标准方案制定、组织协调，协助标准技术内容、条款编写等

	4
	苏默瀚
	协助标准方案制定、组织协调，协助标准技术内容、条款编写等

	5
	李东侠
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	6
	张建伟
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	7
	宋彦明
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	8
	杜全国
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	9
	崔月
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	10
	胡笛
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	11
	朱宝宏
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	12
	浦益龙
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	13
	王博
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等

	14
	胡革全
	参与电解钛产品调研、技术参数确定等


主要工作过程

预研阶段
2019年8月，宁波创润新材料有限公司成立《电解钛》行业标准编制项目组，项目组由具有丰富标准制定经验与生产经验的研发、生产、技术、市场工程师组成。项目组对电解钛生产企业、用户单位进行了分析调研，并进行广泛的市场调研和查阅相关文献，制定了标准草案及立项建议书。
立项阶段

2019年9月，宁波创润新材料有限公司向全国有色金属标准化技术委员会提交了《电解钛》行业标准草案、项目建议书、立项报告等材料。
2019年10月29-31日，由全国有色金属标准技术委员会组织，在山东泰安召开了标准论证会，经委员专家质询、论证，同意该标准制定立项。
2020年11月30日，工业和信息化部办公厅公开发布了《关于印发2020年第三批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科函[2020]263号）文件，行业标准《电解钛》正式立项，计划编号为2020-1502T-YS，完成年限为2022年。
起草阶段

2021年4月21-22日，由全国有色金属标准技术委员会组织，在贵阳市召开了行业标准《电解钛》任务落实会议，确定项目起草单位为：宁波创润新材料有限公司、宁波诺丁汉大学、有研工程技术研究院有限公司、江苏隆达超合金航材有限公司、宁夏中色金航钛业有限公司。随后组织成立编制组，确定了编制组各成员的工作任务与安排。

标准编制组收集、分析了电解钛的相关资料，汇总了近年来市场需求，专利情况及用户对产品的反馈意见。对国内部分生产厂家进行了调研，了解了工艺、产能、规格及质量控制情况，确定了产品技术指标要求。在标准草案的基础上，组织所有参编单位进行了讨论修改，形成了标准讨论稿。
标准编制原则
本标准严格按照GB/T1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》规定格式进行编写。
在编制过程中，始终遵循满足市场需求、技术内容合理、检测方法可行、广泛适用的原则，以目前主要生产厂家技术水平及用户使用反馈为主要制定依据。体现了国内电解钛生产企业的技术水平，并充分考虑下游使用企业的的技术要求，具有广泛的适用性和可操作性。
标准主要内容及制定依据

标准主要内容与范围

本文件规定了电解钛的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存、随行文件和订货单内容。

本文件适用于以海绵钛等粗钛或钛化合物为原料经熔盐电解法生产的电解钛，主要用于高纯钛材、高端合金制造等领域。
制定依据

电解钛指以海绵钛等粗钛或钛化合物为原料经熔盐电解法提纯所得的阴极产物，其化学纯度≥3N5（99.95%），主要用于超高纯钛材及高端合金制备。

超高纯钛以TiSi、TiN、W-Ti等形式用作超大规模集成电路的电极材料、扩散阻挡层以及配线材料等，这些都是以薄膜形式使用的，薄膜主要用溅射方法制备，材料中所含重金属杂质Fe、Ni、Cr、Cu等是漏电流增大的原因，Na、K等碱金属引起界面特性的下降，U、Th等放射性元素会引起软件程序失误。因此，作靶材用的高纯钛要求充分除去Na、K等碱性金属，U、Th等放射性元素，Fe、Ni、Cr、Cu等重金属元素。
在高端合金应用领域，合金材料的质量取决于化学组成和铸态组织结构，这就要求高温合金生产必须首先严格控制合金成分和降低有害元素的质量分数。实际生产中，残留在镍基高温合金中的有害杂质Pb、Sn、As、Sb、Bi以及O、N、S等采用一般精炼技术很难去除，合金材料的洁净度很大程度上取决于原材料的洁净度。

依据高纯钛材及高端合金对其杂质元素的要求，电解钛金属杂质元素至少分析22种元素，分别为Al、As、Bi、Cl、Cr、Cu、Fe、K、Li、Mg、Mn、Na、Ni、P、Pb、Sb、Si、Sn、Te、Th、U、V。
非金属杂质元素分析5种元素。基于YS/T 1236《超高纯钛锭》等标准规定的5个检测元素：C、H、O、N、S。

标准内容验证情况

针对生产技术水平、客户使用情况，按照本标准规定的方法，对电解钛的主要技术指标进行了试验验证，验证结果见表3、表4所示。

表3  99.95%电解钛化学成分
	杂质元素
	标准值
	数据1
	数据2
	数据3
	数据4
	数据5

	Al
	50
	46.22
	36.31
	21.56
	36.45
	25.31

	As
	20
	12
	13
	8
	8
	＜5

	Bi
	1
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Cl
	150
	94.57
	73.52
	96.05
	125.81
	38.2

	Cr
	30
	25.41
	26.04
	17.94
	16.25
	11.03

	Cu
	20
	4.4
	3.63
	4.2
	2.99
	4.81

	Fe
	50
	2.48
	3.1
	3.42
	4.5
	1.8

	K
	20
	8.16
	6.24
	4.33
	3.38
	5.1

	Li
	1
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Mg
	20
	2.2
	3.3
	1.3
	2.4
	1.6

	Mn
	150
	129.95
	80.53
	48.29
	75.83
	51.26

	Na
	20
	6.25
	6.36
	5.15
	4.15
	2.9

	Ni
	10
	0.24
	0.5
	0.1
	0.15
	0.2

	P
	1
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Pb
	1
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Sb
	5
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1

	Si
	10
	0.32
	0.94
	1.01
	0.68
	0.32

	Sn
	5
	＜0.5
	＜0.5
	＜0.5
	＜0.5
	＜0.5

	Te
	1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1

	Th
	0.01
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001

	U
	0.01
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001

	V
	5
	2.33
	0.31
	1.08
	1.54
	0.55

	C
	30
	18
	＜5
	10
	12
	＜5

	H
	150
	135
	90
	128
	120
	68

	N
	30
	19
	8
	12
	15
	＜5

	O
	300
	283
	225
	257
	212
	196

	S
	10
	0.8
	0.64
	1.1
	1.1
	0.9


表4  99.99%电解钛化学成分
	杂质元素
	标准值
	数据6
	数据7
	数据8
	数据9
	数据10

	Al
	15
	12.8
	10.4
	10.13
	7.47
	13.75

	As
	5
	＜5
	＜5
	＜5
	＜5
	＜5

	Bi
	0.5
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Cl
	50
	42
	28
	39
	28
	19

	Cr
	10
	4.79
	2.65
	3.14
	4.13
	9.21

	Cu
	10
	2.53
	1.04
	1.14
	1.21
	2.61

	Fe
	10
	0.91
	1.38
	0.58
	1.07
	1.34

	K
	10
	1.3
	0.9
	0.7
	1.5
	1.99

	Li
	0.5
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Mg
	10
	0.45
	0.55
	0.5
	0.6
	0.65

	Mn
	60
	30.37
	24.3
	19.3
	27.09
	36.53

	Na
	10
	1.9
	1
	1.2
	1.6
	2.62

	Ni
	5
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	P
	0.5
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Pb
	0.5
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05
	＜0.05

	Sb
	0.5
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1

	Si
	2
	0.08
	0.1
	0.03
	0.06
	0.17

	Sn
	1
	＜0.5
	＜0.5
	＜0.5
	＜0.5
	＜0.5

	Te
	0.5
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1
	＜0.1

	Th
	0.005
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001

	U
	0.005
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001
	＜0.001

	V
	2
	0.57
	0.2
	1.11
	0.07
	0.19

	C
	20
	＜5
	＜5
	＜5
	＜5
	＜5

	H
	100
	62 
	38 
	46 
	65 
	83 

	N
	20
	＜5
	＜5
	＜5
	＜5
	＜5

	O
	250
	175 
	99 
	106 
	166 
	205 

	S
	5
	0.5
	0.6
	0.7
	0.5
	0.6


通过表3、表4的数据分析，本标准中规定的化学成分性能指标是科学合理的。通过本标准的实施，将促进行业的技术提升与发展，有利于电解钛的规范发展。
标准水平分析
1．标准水平
在标准制定过程中，总结国内外电解钛制造商的实际生产水平，同时收集了下游客户如江丰电子、和舰科技等电子信息领域对电解钛的要求，以及收集了江苏隆达、江苏图南等多家合金制造领域对电解钛的需求，形成了本标准各项要求与规范。经文献检索，国内外均无电解钛的相关标准，本标准为首次制定，在全球范围内首次确定了电解钛的技术要求，该标准总体水平为国内先进水平。
2. 标准创新点
本标准是高纯钛材料领域的基础标准，是粗金属海绵钛与终端材料应用的中间桥梁，电解钛的质量水平直接关系到超高纯钛锭或高端合金等产品的性能水平。本标准在编制过程中，对国内外生产厂家和电解钛使用厂商进行了充分的调研，对各项指标的确定进行了详细论证，保证了本标准的可执行性。
通过本标准的制定，为电解钛生产单位及应用单位提供了生产、验收依据，具有广泛的借鉴意义和推广价值。
本标准在编制过程中，编制组多次对国内外多个具有代表性的厂商进行调研和分析，收集了大量的电解钛生产、使用数据，并多次召开内部会议，因此本标准充分的反应了电解钛技术和应用水平，具有良好的代表性。
与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性

本标准属于高纯钛材料领域基础标准，没有现行的法律、法规、规章制度等对其要求，本领域没有强制性标准。

标准中涉及专利的情况

本标准制定过程中，没有检索到专利和知识产权问题。

重大分歧意见的处理经过和依据

本标准制定过程中未发生重大分歧意见。
标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议
本标准中的内容全面覆盖了电解钛的一般性通用要求，但由于电解钛应用领域的不同，对质量控制重点要求也不尽相同，对各项指标的要求程度也不相同，在订货过程中，供需双方可对特殊要求进行进一步的明确。因此，建议本标准作为推荐性行业标准发布实施。
贯彻标准的要求和措施建议。
本标准属于电解钛基础标准，全面覆盖了电解钛一般要求，建议相关单位组织标准宣贯会进行系统的学习与贯彻实施。
本标准属于行业基础标准，对电解钛的一般要求进行了约定，如果需方对电解钛有特殊要求时，建议供需双方在本标准基础上对特殊要求在订货合同中进行详细的约定。
废止现行有关标准的建议
无。
其它应予说明的事项
无
推广应用的预期效果
随着我国电子信息、航天航天产业的飞速发展，电解钛的市场需求也与日俱增，为我国高纯钛材料产业的发展提供了挑战和机遇，但我国电解钛制造水平参差不齐，相差较大。该标准的制定与发布实施将促进生产工艺的提高，保证产品性能，从而全面提高我国电解钛生产、应用企业的市场竞争力。

通过推广应用该标准，将为生产商、用户、供应商三方提供最基本的技术依据，对我国电解钛产品质量整体提高起到保障和推动作用。对提升我国电子信息、高端合金制备等领域转型升级实现国产自主控制发展具有重大意义。
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